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Patentanspriiche 

{ 9 WaBrige Dispersionen von iretharimodif izierten 
^ . Polyestern, dadurch gekennzeichnet, dafi sie aus. 

I. 25 - 60. Gew.-% urethanmodif izierten Oligo- - 
und/oder Polyestern mit Molekulargewichten 
<5000 und SSurezahlen von 10 - 40/ und einem 
Gehalt von <1 Gew.-%, bezogen auf I, Harn- 
stof fgruppen, wobei die Substanzen I durch. 
Umsetzung von urethanmodif izierten Oli- 
go- und/oder Polyestern mit Saurezahlen <1 0 
und OH-Zahlen von 30 - 500 mit Di- und/oder 
Tricarbons&ureanhydriden erhaltlich sind, 

Ila) 0,02 bis 4 Gew.-% mindestens eines nicht- 
ionischen Emulgators mit einem berechneten 
HLB-Wert von 10 bis 20, vorzugsweise ent- 
sprechend der Formel 
_ . » 

R-(OCH 2 -CH 2 ) n -OH 

wdrin - ,. 

R einen Alky Ires t mit 12 bis 30 C-Atomen 
Oder 




R 1 einen Alkylrest mit 4 bis 20 C-Atomen 
Oder 
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R ein Wasserstoffatom, einen Methyl- Oder 
Phenylrest, 

R 3 eine Methylgruppe , einen Phenylrest oder 
ein Wasserstoffatom, 

R 4 eine Methylgruppe oder ein Wasserstoff- 
atom und 

n eine Zahl von 10 bis 40, vorzugsweise 
15 bis 25, 

x eine Zahl von 1 bis 3,5, vorzugsweise 1-3,0 
bedeuten, 

lib) 0,02 bis 4 Gew.-% mindestens eines polyether- 
modifizierten Polyester-Emulgatorharzes, das 
10 bis 50, vorzugsweise 10 bis 20 Gew.-%, bezo- 
gen auf Emulgatorharz lib, einkondensierte Po- 
lyalkylenglykolreste, vorzugsweise iiber Ure- 
thangruppen mit dem Polyester-Emulgatorharz- 
Molekttl verbunden, enthSlt und 

III 32 bis 75 Gew.-% wSBriger Phase, die 30 bis 
150 % der fiir eine vollkommene Neutralisa- 
tion der Carboxylgruppen der Polyester I 
und lib) ausreichende Alkali-, Ammoniak- 
oder Aminmenge enthait, 
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wobei sich die Prozentangaben der Komponenten 
I, Ila, lib und III auf die Summe der Kompo- 
nenten I - III beziehen, 

bestehen. 

2. Dispersionen nach Anspruch 1, dadurch gekenn<- 
zeichnet, dafl die urethanmbdif izierten Oligo- 
und/oder Polyester . I Molekulargewichte^4000 
besitzen. 

3. Dispersionen nach Anspriichen.1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, dafl die' urethanmodif izierten 
Oligo- und/oder Polyester I OH-Zahlen von 50 - 
280 besitzen* 

4. Verfahren zur Herstellung von Dispersionen ge- 
mafl Anspruchen 1 - 3, dadurch gekennzeichnet, 
daB man I in Gegenwart von Ila und lib in III 
dispergiert. 



Le A 19 730 



030065/0387 



~ ^- 2928552 

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT 5090 Leverkusen, Bayerwerk 

Zentralbereich 

Patente, Marken und Lizenzen Pv/kl -c / VS 

13, Juli 1979 

WaBriqe Dispersionen urethanmodif j f A Srfcfi£ Pnlvsater. 
Verfahren zu Ihrer Herstelluna un d ihre Verwendung 
zur Herstellung von Lacken 

Die vorliegende Erfindung betrifft wMBrige Dispersio- 
nen von urethanmodif izierten Polyestern, ein Verfah- 
ren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung zur Her- 
stellung von Lacken. 

Unter "waBrigen Dispersionen" werden im folgenden he- 
terogene Systeme verstanden, die undurchsichtig sind 
und bei denen die organische Harzphase als Teilchen 
einer mittleren GrBBe von 50-5 000 nm in Wasser ver- 
teilt 1st. Unter den Begriff "wMBrige Dispersionen" fal- 
len im folgenden also nicht jene Losungen urethanmodi- 
fizierter Polyester, die durch neutralisierte Saure- 
gruppen in waBriger Phase homogen verteilt sind und 
durchsichtige LSsungen bilden; derartige Harze besit- 
zen in der Regel Saurezahlen >40, werden in mit Was- 
ser mischbaren .organischen Losungsmitteln vorgeiast 
und nach der Neutralisation mit Wasser zu homogenen, 
durchsichtigen LSsungen verdttnnt* 
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Ptir deh zunehmenden Einsatz waBriger Dispersionenvon 
Lackbindemitteln sprechen hauptsachlich zwe.i Griinde: 
Erstens besitzen sie den Vorteil,. daB man auf die.Ver- 
wenduhg organischer L6sungsraittel verzichten kann, und 
5 zweitens neigen ste - anders als die aus organischer 
Losung applizierten Oberzugsmittel - kaum zum T^lau- 
f en an senkrechten. Flachen (vgl. F. Armitage-, L.G. 
Trace, J. Oil and Colour Chemists Assoc. 1957, S. 860). 

Es ist bereits bekannt, urethanmodif izierte Polyester 
10 in waBriger Dispersion herzustellen und diese als 
Beschichtungsmittel zu verwenden • (D . Dieter ich, 
H. Reiff, Adv. in Urethane Science and Technology 
4 (1976), 112 - 131). Nach dem besonders einfach 
durchzufuhrenden Schmelzdispergierverfahren werden 
15 entsprechend den in dieser Literaturstelle beschrie- 
benen Herstellverf ahren anionische Oder kationische 
Gruppen ah die Polymerkette von Polyesterurethanen 
gekniipft und diese Polyesterurethane anschlieBend un- 
. ter Salzbildung in der Wasserphase dispergiert. In 
20 der Praxis haben sich anionische Systeme wegen ihrer 
besseren Stabilitat gegeniiber Elektrolyten, Farbstof- 
fen etc. besser bewahrt,- (A.P. Grekov, Sint. fiz. chim. 
polimerov 2± (1977) , 48-55). 

Anionische dispergierbare polyesterurethane lassen 
25 - sich gemSB D. Dieterich und H. Reiff dadurch 

herstellen, dafl.man anionische, salzbildungsfS- 
hige Gruppen tragesnde polyfunktionelle 
Substanzen, z.B. Tri- und Tetracar'bonsauren, 
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carboxylmodifizierte Oligomere, Diaminosulfonsauren 
bei der isocyanatpolyadditionsreaktion in die Poly- 
merkette einbaut. Bei diesem Reaktionsschritt be- 
steht in hohem Mafl die Gefahr von Nebenreaktionen, 
5 welche zur Schaumbildung , zu vernetzten Produktan- 
teilen und somit zu unbrauchbaren Produkten fuhren. 
Die Umsetzung 1st daher insbesondere bei groBen An- 
satzen nur schwer zu steuern. AuBerdem lassen sich 
diese Reaktionen meist nur in LSsungsmitteln ausfiih- 
1 o ren . 

Die von D.Dieterich und H.Reiff beschriebenen Polyure- 
thanionomeren enthalten aufgrund der Zusammensetzung 
der Ausgangsprodukte einen bestimmten Anteil Harnstoff- 
gruppen und salzbildungsfahige Gruppen, was zwangslau- 
15 fig die ausreichende Wasserfrestigkeit und Wetterbe- 

standigkeit daraus hergestellter Uberzflge in Frage stellt. 

Wie die Autoren beschrieben, fuhrt die Vielzahl polarer 
Gruppen zu intermolekularer Wechselwirkung und Pseudo- 
gelbildung der Polyurethane (vor der Dispergierung) . 

20 Diese Schwierigkeiten werden gemSB DE-AS 1 237 306 
durch die Herstellung anionischer Polyesterurethane 
aus hochmolekularen linearen, vorzugsweise aliphati- 
. schen Polyesterurethanen, die mit cyclischen, salzbil- 
dende Gruppen erzeugenden Verbindungen umgesetzt wer- 

25 den, umgangen.. Mit Hilfe der dort beschriebenen Tech- 
nik sind Polyesterurethane mit Molekulargewichten von 
5000 bis 2 000 000 in wMBriger Phase zu Produkten 
dispergierbar, welche sich auch zur Herstellung von 
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Uberzligen eignen. Lineare aliphatische Polyesteruretha- 
ne besitzen als tlberziige den Nachteil ungenugender Harte 
. und unzreichender Lbsungsmittelbestandigkeit . Verwendet 
man als Basispolymer - zur Herstellung der Polyesterure- 
5 thane verzweigte und/oder .aromatische Oligo- und 
Polyester, wie sie als Bindemittelbasis fur den 
Lacksektor bekannt sind, so werden die damit herge- 
stellten Polyesterurethane derartig hoohviskos, daB . 
sie nicht mehr unmittelbar aus der Schmelze, sondern 
10 . : nur noch unter Zusatz groflerer Mengen Losungsmittel 
dispergiert werden konnen. 

Gegenstand der Erfindung sind waBrige Dispersionen 
von urethanmodifizierten Polyestern, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB sie aus 

25-60 Gew.-% urethanmodifizierten Oligo- und/ 
Oder Polyestern mit Molekulargewichten <5000, 
vorzugsweise < 4000 und saurezahlen von 10-40, 
vorzugsweise 10 - 30, und einem Gehalt von <1 , 
vorzugsweise unter 0 , 1 , insbesondere unter 0,01, 
Gew>-%, bezogen auf I, Harnstof fgruppen, wobei 
die Substanzen I durch Omsetzung- von urethan- 
modifizierten Olig6- und/oder Polyestern .mit 
saurezahlen < 10 und Ott-Zahlen von 30 - 500, 
vorzugsweise. 50 - 280, mit Di- und/oder Tricar-, 
bonsaureanhydriden, erhaitlich sind, 

Ila) 0,02 bis 4 Gew.-% eines nichtionischen Emulga- 
tors mit einem berechneten HLB-Wert von 10 bis 
20, vorzugsweise entsprechend der Formel 

R-(OCH 2 -CH 2 ) n -OH 



15 I- 



20 



25 



A 19 730 



030065/0387 



10 



8- 

2928552 



worin 

R einen Alkylrest mit 12 bis 20 C-Atomen oder 




R 1 einen Alkylrest mit 4 bis 20 C-Atomen oder 




R 2 



o 

CH 3 

R 2 ein Wasserstof fatom, einen Methyl- oder Phe- 
nylrest, 

R 3 eine Methylgruppe f einen Phenylrest oder 
ein Wasserstof fatom, 

R 4 eine Methylgruppe oder ein Wasserstof fatom 
und 



n eine Zahl von 10 bis 40, yorzugsweise 15 
bis 25, 

x eine Zahl von*1 bis 3>5* vorzugsweise1-34t»^*fc«V 
lib) 0,02 bis 4 Gew.-% mindestens eines polyethermo- 

15 difi2ierten Polyester-Emulgatorharzes, das 10 

bis 50, vorzugsweise 10 bis 20 Gew.-%, bezogen 
auf Emulgatorharz II b, einkondensierte Poly- 
alky lenglykolreste , vorzugsweise ttber Urethan- 
gruppen mit dem polyester-Emulgatorharz-Molekttl 

20 verbunden, ehthait und 
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III. 32 bis 75 Gew.-% wSflriger Phase , die 30 bis 150 % 
der far eine vollkommene Neutralisation der Carb- 
oxylgruppen der Polyester I und II b) ausreichen- 
de Alkali- , Ammoniak- oder Aminmenge enthSlt, 
wobei sich die Prozentangaben der Komponenten I, 
Ila, lib und III auf die Summe der Komponenten 
I -III beziehen, 

bestehen^ 

Es war ttberraschend, daB es moglich war, erf in- 
dungsgemaBe Dispersioneh herzustelleh, welche 
sich einerseits trotz Verzweigungen des Oligo- 
bzw. Polyesterharzes aus der Schmelze dispergieren 
und gleichzeitig andererseits trotz ihres relativ nie- 
drigen Molekulargewichts zu ttberztfgen mit hervorra- 
gender Qualitat verarbeiten lassen. Die erfindungs- 
gemaBeh Dispersionen zeichnen sich uberraschender- 
weise durch kleine Teilchengr6Ben der dispergierten 
Phase sowie durch gute Lagerstabilitat aus. Die daraus 
herstellbaren tlberziigen weisen ein ausgezeichnetes 
Harte/Elastizitats-VerhSltnis, hohen Glanz sowie gute 
Haftung auf. 

Die erfindungsgemMB zu (iispergderenden urethanmodifl- 
zierten Polyester kann man durch Umsetzung yon Oligo-* 
und/oder Pblyestern und Polyisocyanaten herstellen, 
wonach das entstandene Additionsprodukt mit Carboxyl- 
gruppen bildenden Substanzen, vorzugsweise DicarbonsSu- 
reanhydriden, "aufgesauert" wird. Die Oligo- und Poly- 
ester , im folgenden als Vcrkondensate bezeichnet, kann 
man nach bekannten Verf ahren aus Alkoholen und Carbon- 
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10 



15 



20 



sSuren herstellen, was z.B. bei D.H. Solomon: The 
Chemistry of Organic Filmformers, S. 75 - 101, 
John Wiley & Sons Inc., New York, 1967, beschrie- 
ben wird. 

Fiir die Synthese der Vorkondensate bevorzugte Al- 
kohole sind aliphatische, cycloaliphatische und/ 
Oder araliphatische Alkohole mit 1 bis 6, vorzugs- 
weise 2 bis 4, an nichtaromatische C-Atome gebunde- 
nen OH-Gruppen und 1 bis 24 C-Atomen pro Molekiil, 
z.B. Glykole wie Ethylenglykol , Propylenglykol , Bu- 
tandiole, Neopentylglykol, Trimethylpentandiol-1 ,3, 
Hexandiole; Etheralkohole wie Di- und Triethylengly- 
kole; oxethylierte Bisphenole mit 2 Alkylenoxidre- 
sten pro Molekiil; perhydrierte Bisphenole; ferner 
Trimethy lolethan, Trimethy lolpropan , Trimethylol- 
hexan, Glycerin, Pentaery thr it , Dipentaerythrit, 
Dimethylolcyclohexan, Mannit und Sorbit; einwerti- 
ge, kettenabbrechende Alkohole wie Methanol, Propa- 
noic Butandol , Cyclohexanol, 2-Ethyl-hexanol und 
Benzylalkohol . 

Besonders bevorzugte Alkohole sind Neopentylglykol , 
Trimethy lolpropan, Dimethylolcyclohexan und Perhy- 
drobisphenol. 

Die Vorkondensate kSnnen bis zu 15 Gew.-%, bezogen 
auf das Vorkondensat, einwertige Alkoholreste ein- 
kondensiert enthalten. 
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Fur die Synthese der Vorkondensate. bevorzugte SSure- 
komponenten sind aliphatische, cycloaliphatische und/ 
Oder aromatische mehrbasische Carbonsauren, vorzugs- 
weise Di- und Tricarbonsauren, mit 4 bis 12 C-Atomen 
5 pro Molekttl oder deren veresterungsf ahige Derivate 

(z.B. Anhydride oder Ester) , z.B. Phthalsaureanhydrid, 
IsophthalsSLure, Terephthalsaure, Tetrahydro- und 
HexahydrophthalsSureanhydr id , Trimellithsaureanhydrid , 
Pyroraellithsaureahydrid, MaleihsSureanhydrid, Fumar- 
10 s^ure r AdipinsMure, Glutarsaure und BernsteinsSure , 
Azelainsaure, EndomethylentetrahydrophthalsSure, 
ferner halogenierte SSuren wie Chlorphthalsauren und 
Hexachlor-endomethy lentetrahydrophthal sSure . 

Die Vorkondensate konnen allein aus Polycarbonsauren 
15 und mehrwertigen Alkoholen aufgebaut werden. Es ist 
aber auch moglich, sie durch Einkondensation von Mo- 
nocarbonsauren zu modif izieren. 

Fiir die Herstellung der Vorkondensate bevorzugte 
20 Mondcarbonsauren sind aliphatische, cycloaliphati- 
sche und/ oder aromatische Monocarbonscturen mit 6 
bis 35 C-Atomen pro Molekttl wie BenzoesSure r Butyl- 
benzoesaure/TolylsMurel HexahydroberizoesSure , 
AbietinsSure, MilchsSure sowie Fettsauren r deren 
25 Mischungen und Ester derselben wie LeinSl, SojaSl, 
Holzdl, Sa£flox61 f RicinusSl, Baumwollsaatol, Erd- 
nuBBl, TaliaifettsSure, Lein51f etts^ure , Sojaol-, 
Holzol-, SafflorSl- und Ricinenfettsaure und aus 
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natiirlichen, ungesattigten 81en Oder FettsSuren 
durch Konjugierung Oder Isomerisierung gewonnene 
Produkte; bevorzugte gesattigte Fettsauren sind 
beispielsweise Cocosfettsauren, QC -Ethylhexansau- 
5 re, IsononansSure und lineare C 16 -C 18 -Monocarbon- 
sauren. 

Olmodifizierte Vorkondensate aus gleichen Rohstof- 
f en wie Alkydharze fuhren im Rahmen der Erf indung 
zu besonders ftillkraftigen Uberzugsmitteln. Beson- 
10 ders bevorzugte olmodifizierte Vorkondensate sind 
solche mit {Jlgehalten von 20 bis 50, vorzugsweise 
25 bis 40 Gew.-%, berechnet als Triglycerid und be- 
zogen auf Vorkondensat. 

Vorkondensate fur urethanmodif izierte Polyester- 
15 dispersionen, die zur Herstellung ofentrockener 
Lacke dienen, koinmen in der Regel mit (Jlgehalten 
von 0 bis 45 Gew.-% aus. Hohe Gehalte aromatischer 
Bestandteile der Vorkondensate verleihen dent Lack- 
uberzug besondere Harte, hohe Gehalte aliphati- 
20 scher Bestandteile der Vorkondensate geben lhm 
gute Elastizitat. 

Fur die Herstellung lufttrocknender Lackbindemit- 
tel auf der erfindungsgemaBen Basis verwendet man 
in der Regel Vorkondensate mit Gehalten an trocke- 
25 nen tJlen zwischen 15 und 70, vorzugsweise 45 und 
65 Gew.-%, bezogen auf Vorkondensat. 
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Die* Vorkondensate lassen sich einstuf ig Oder in meh-- 
reren Stufen herstellen, wobei eine Stufe beispiels- 
we ise e in separater Veresterungsschritt Oder eine 81- 
verfcochung sein kann. Das aXs Zahlenmittel bestimmte . 
Molekulargewicht des Vorkondensats betragt 150 - 4500 t 
vorzugsweise 250 bis 2500 f bestimmt durch Dampfdruck- 
osmometrie in Dioxan und Acetoh, wobei bei differieren- 
den Werteia der niedrigere als kprrekt angesehen vird. 



Die Auswahl von Art und Menge der einzelnen zum Vor- 
10 kondensat zu kondensierenden Rohstof f e richtet sich 

nach dem gewiinschten Molekulargewicht und nach dem Ein- 
satzgebiet. Die Zusammenhange zwischen Molekularge- 
wicht und Rohstof fmenge sind bei U. Holfort, Farbe 
und Lack 68 (1962) , S. 513 bis 517, s. 598 bis 607, 
15 eingehend beschrieben. 

Die Herstellung der Vorkondensate kann nach bekann- 
ten Verfahren (vgl. Methoden der Organischen Chemie 
(Houben^Weyiy , Georg Thieme Verlag Stuttgart, 1963, 
Bd. U/2, S. 1 bis 5, 2.1 bis 23, 40 bis 44 > Oder C.R. 
20 Martens, Alkyd Resins, Reinhold Plastics Appl.. Series, 
Reinhold Publ. Comp. 1961, S. 51 bis 59) .erfolgen, 
wobei Alkohole, Carbonsauren bzw. ihre Derivate und 
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gegebenenfalls Ole durch Schmelz- oder Azeotropver- 
esterung, bevorzugt in einer Inertatmosphare bei 
Teroperaturen. von 140 bis 260°C umgesetzt werden. 
Die Reaktion kann dabei z.B. durch Messung der 
5 saurezahl und der Viskositat verfolgt werden. 

Die Vorkondensate werden bis zu Saurezahlen <110, 
vorzugsweise <4 verestert. Sie enthalten freie OH- 
Gruppen entsprechend OH-Zahlen von 30 bis 500, vor- 
zugsweise 50 bis 280. Vorkondensate im niedrigeren 
10 OH-Zahl-Bereich eignen sich besser fur lufttrocknen- 
de, Vorkondensate im hohen OH-Zahl-Bereich besser fur 
Einbrenn-Sy steme . 

Die OH-haltigen Vorkondensate werden mit Polyiso- 
cyanaten zu urethanmodif izierten Polyestem umge- 

15 setzt. Als erfindungsgemafi einsetzbare Polyisocyana- 
te konanen aliphatische , cycloaliphatische , aralipha- 
tische, aromatische und heterocyclische Polyisocyana- 
te in Betracht, wie sie z.B. von W. Siefken in Justus 
Liebigs Annalen der Chemie, 562, Seiten 75 bis 136 be- 

20 schrieben werden, beispielsweise Ethy lendiisocyanat , 
1 , 4-Tetramethy lendiisocyanat , 1 , 6 -Hexamethy lendiiso- 
cyanat, 1,12-Dodecandiisocyanat, Cyclobutan-1 ,3-di- 
isocyanat, Cyclohexan-1 ,3- und -1 ,4-diisocyanat, so- 
wie beliebige Gemische dieser Isomeren, 1-Isocyana- 

25 to-3 , 3 , 5-trimethyl-5-isocyanatomethyl-cyclohexah 
(DE-AS 1 202 785, US-OS 3 401 190), 2,4- und 2,6- 
Hexahydrotoluylen-diisocyanat sowie beliebige Ge- 
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mische dieser Isomeren, Hexahydro-1 ,3- und/qder -1 , 4- 
phenylen-diisocyanat, Perhydro-_2 , 4 ' - und/oder -4,4'- 
Diphenylmethan-diisocyanat, 1,3- und 1 , 4-Phenylendi- 
isocyanat, 2,4- und 2 ,6-Toluylendiisocyanat sowie be- 
5 liebige Gemische dieser Isomeren, Diphenylmethan-2,4 

und/oder -4,4 '-diisocyanat, Naphthylen-1 ,5-diisocyanat, 
Triphenylmethan-4 , 4' ,4"-triisocyanat, perchlorierte Aryl- 
polyisocyanate, wie sie z.B. in der DE-AS 1 157 601 
(US 3 277 138) beschrieben werden, Carbodiimidgrup- 

10 pen aufweisende Polyisocyanate, wie sie in der DE-PS 

1 092 007 (US 3 152 162) beschrieben werden, Diiso- 
cyanate, wie sie in der US 3 492 330 beschrieben wer- 
den, Isocyanuratgruppen aufweisende Polyisocyanaten , 
wie sie z.B. in der US 3 001 973, in den DE-PS 

15 1 022 789, 1 222 067 und 1 027 394 sowie in den 

DE-OS 1 929 034 und 2 004 048 beschrieben werden, Ure- 
thangruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie z.B, 
in der BE 752 261 oder in der US 3 394 164 beschrie- 
ben werden, Biuretgrupperi aufweisende Polyiso- 

20 cyanate, wie sie z.B. in der DE-PS 1 101 394 (US 
3 124 605 und 3 201 372) sowie in der GB 889 050 
beschrieben werden, durch Telomerisationsreaktio- 
nen hergestellte Polyisocyanate, wie sie z.B. in 
der US 3 654 106 beschrieben werden, Estergruppen 

25 aufweisende Polyisocyanate, wie sie &.B. in der 

GB 965 474 und 1 027 956, in der US 3 567 763 und 
in der DE-PS 1 231 688 genahnt werden, polymere 
- FettsMurereste enthaltende Polyisocyanate gemMfl 
der US 3 455 883. 
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Bevorzugt werden in der Regel die technisch leicht 
zugclnglichen Di-, Tri- und Tetraisocyanate, z.B. 
das 2,4- und 2 , 6-Toluylendiisocyanat sowie belie- 
bige Gemische dieser Isomeren ("TDI"), 1 , 6-Hexa- 
5 methylendiisocyanat, Perhydro-2, 4 ' - und/oder -4,4 

di-phenylmethan-diisocynanat und 1-Isocyanato-3,3,5- 
trimethyi-5-isocyanatmethylcyciohexan. 

Selbstverstandlich k5nnen Gemische verschiedener 
Polyisocyanate verwendet werden • 

10 Besonders bevorzugt sind dabei die letztgenannten 
drei nicht-aromatischen Diisocyanate , da sie zu 
besonders vergilbungsarmen Uberztigen fiihren. 

Die MengenverhHltnisse an Polyisocyanat und Vorkon- 
densat sind vorzugsweise so zu wShlen, daB 

15 a) der Gehalt an NCO-Gruppen in den zur Komponente 
I umzusetzenden Reaktionspartnern 0,5 bis 25, 
vorzugsweise 3 bis 15 Gew.-%, bezogen auf die 
Komponente I, betrStgt und gleichzeitig 

im Mittel mindestfens eine, vorzugsweise 2 bis 
4 OH-Gruppen pro Molektil des Umsetzungsproduk- 
tes aus dem Vorkondensat und dem Polyisocyanat 
frei bleiben. 

Die Umsetzung zwischen dem Vorkondensat und dem Poly- 
isocyanat kann nach tiblichen Techniken der Herstel- 



b) 

20 
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lung yon Urethanen erfolgen. Man kann die Vorkonden- 
sate direkt mit den Polyisocyanaten bei Raumtempera- 
tur oder bei erhohter Temperatur zur Umsetzung brin- 
gen, wobei mit und ohne Katalysator und mit und ohne 
Losungsmittel gearbeitet werden kann. Als Katalysato- 
ren eignen sich z.B.^ Benzoylchlorid oder tertiare 
Amine. Als LSsiingsmittel eignen sichz.B. Ester und 
Ketone. Es ist ebenfalls moglich, Gemische verschie- 
dener einzeln hergestellter Vorkondensate einzusetzen, 
wobei als Mischungspartner auch OH-haltige unkonden- 
sierte Substanzen, z. B. Ethylenglykol, Propylenglykpl, 
mitverwendet werden kbhnen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird auf Lo- 
sungsmittel und Katalysatoren verzichtet und. die - 
Umsetzung in der Schmelze bei 40 - 1 20 , vorzugsweise 
50 - 90°C, vorgenommen. Die Umsetzung wird als be- 
endet angesehen, wenn der Gehalt an freiem NCO uriter 
0,8, vorzugsweise unter 0,3 Gew.-%, bezogen auf das 
Gewicht der Schmelze, abgesunken ist. 

Die erhaltenen Umsetzungsprodukte werden anschiie- 
Bend mit Di- und/oder Tricarbonsaureanhydriden auf 
Saurezahlen von 10 - 40, vorzugsweise 10 - 30, auf- - 
gesauert und ergeben so die Komponente I. Diese Um- 
setzung wird vorzugsweise ohne LSsungsmittel in der 
Schmelze bei erhohter Temperatur z.B 100 - 200, 
vorzugsweise 120 - 160°C, vorgenommen. Es ist mog- 
lich, bei dieser Heaktioasstufe an die Halbesterbil- 
dung weitere Veresterungsschritte anzuschlieBen, 
d.h. die entstandeneh Halbester, vorzugsweise im 
hoheren angegebenen Temper aturbereich, zu hohermo- 
lekularen Produkten weiterzukondensieren. Die ein- 
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zusetzenden Mengen an Polycarbonsaureanhydriden er- 
geben sich aus der gewiinschten saurezahl. 

Als geeignete PolycarbonsSureanhydride sind bei- 
spielhaft zu nennen: Maleinsaureanhydrid, Bernstein- 
5 sMureanhydrid, PhthalsMureanhydrid . Tetrahydrophthal- 

sSureanhydrid, Hexahydrophthalsaureanhydrid, Trimel- 
lithsSureanhydrid , NorbornandicarbonsMureanhydrid , 
NorbonendicarbonsSureanhydrid sowie weitere bei den 
PolycarbonsSuren des Vorkondensates aufgeftihrte An- 
10 hydride. 

Harze des Aufbaus der Komponente I, bei denen die 
saurezahl im oberen vorgesehen Bereich liegt, eig- 
nen sich bevorzugt fiir Einbrennsysteme , wahrend 
fiir Lufttrocknung vorgesehene Systeme bevorzugt 
15 SSurezahlen im niedrigeren Bereich der vorgesehe- 

nen Spanne besitzen. 

Die urethanmodif izierten Polyester I sind wasserun- 
15sliche r schmelzbare Massen, welche in den angege- 
benen Mengen ohne weitere ZusMtze ■ nicht in wSBriger 

20 Phase verteilbar sind. Es ist deswegen auch nicht 

erwiinscht, den Polyester I durch Einbau von Polyal- 
kylenoxiden mit mehr als 3 Alkylenoxideinheiten pro 
Molektll, z.B. sog. Polywachsen, zu modif izieren, 
da derartige Bestandteile den Polyester I hydrophil 

25 machen, was sich in geringerer Wasserbestandigkeit 

der aus den erf indungsgemafien Polyesterdispersionen 
hergestellten Oberzttge auswirkt. Vorzugsweise sind 
die Komponentml vSllig frei von Ethergruppen. 
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Ein wichtiges Kriterium fur die Brauchbarkeit der 
urethanmodifizierten Polyester I 1st, daB sie schmelz- 
bar sind. Es 1st daher nicht erwttnscht, die Polykon- 
densation bzw. Polyadditipri zur Herstellung der Kom- 
ponente I auf irgendeiner der Stuf en so weit voran- 
zutreiben, daB gelartige Produkteoder Produkte mit - 
elastomeren Eigenschaften entstehen. Dagegen 
ist es nicht unbedingt erf order lich, daB sich die 
Komponente I in ublichen LacklSsungsmittein wie z.B. 
Xylol oder Ethylglykolacetat, klar lost, Erstaun^ - 
licherweise wurde gefunden, dafl auch aus nur teilwei- 
se in Xylol loslichen Harzen erf indungsgemSfle Disper- 
sionen mit guteri Eigenschaften herstellbar sind. 

Hat man bei irgendeiner der Stuf en zur Herstellung 
der Komponente I Losungsmittel verwendet, so muB 
dieses spates tens vor der Dispergierung, z.B- durch 
Destination , entfernt werden. 

Die Komponente I wird erf indungsgemaB mit Hilfe der 
Emulgatoren Ila und lib in w&Briger Phase disper- 
giert* 

Bevorzugte nicht ionische Emulgatoren Ila} sind eth- 
oxylierte aliphatisch substituierte Aroma ten. So er- 
hM.lt man erf indungsgemaB e Polyesterdispersionen mit 
besonders einheitlichen TeilchengrOBen bei der Ve*- 
wendung von ethoxylierten p-n-Nonylphenol- Andere 
bevorzugte Emulgatoren Ila) erhSlt man durch Ethoxy- 
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lierung von Anlagerungsprodukten von Styrol und sei- 
nen Derivaten an Phenole, wie dies z.B* in der DE- 
PS 1 121 814 beschrieben ist. Danach werden Styrol, 
0^ -Methylstyrol oder Vinyltoluol an Phenol f Kresole 
oder Xylenole angelagert und die erhaltenen Reak- 
tionsprodukte ethoxyliert. In Emulgatormischungen 
bedeutet n den Mittelwert an Polyethylenoxideinhei- 
ten. 



Beziiglich HLB-Werte siehe Ullmanns Encyclopadie 
10 der Technischen Chemie, 4. Aufl. , Bd. 10, S. 
426 - 463, Verlag Chemie, Weinheim 1975. 

Bevorzugte Emulgatorharze lib) bestehen aus einem 
gegebenenfalls 81modif izierten Polyesterteil (hydro- 
phob) und einem, gegebenenfalls durch Alkoxygruppen 
15 mit 1 bis 4 OAtomen terminierten , Polyalkylenoxid- 
teil (hydrophil) mit 6 bis 100, vorzugsweise 10 bis 
70 Alkylenoxidresten pro Polyalky lenoxidkette , wobei 
der Polyalkylenoxidteil aus mehreren einzelnen Poly- 
alkylenoxidketten besteht und die Alkylengruppe 2 
bis 4, vorzugsweise 2 C-Atome enthftLt. 

20 Die Emulgatorharze lib) konnen 0,1 bis 10 Gew.-%, 

bezogen auf Emulgatorharz lib) , Orethangruppen ent- 
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halten. Nach einer bevorzugten Ausfiihrungsform wer- 
den die einseitig blockierten (z.B. veretherten) 
Polyalkylenoxide mit etwa aquiraolaren Mengen Di- 



5 _ stehen, die pro Molekul eiixe freie Isocyanatgruppe 
tragen, welche dann ihrerseits zur Ankniipfung an 
den Polyesterteil von lib) dienen kann. 

Das.mittlere Molekulargewicht der fiir die Herstel- 
lung der Emulgatorharze lib) bievorzugten Polyester 
TO kann 400 bis 4000 betragen (dampfdruckosmometrisch 
in Aceton bestimmt).* 

Die verwendeten Polyalkylenoxide konnen Homopoly- 
ether, aber auch Copolyether in Block- oder stati- 
stischer Verteilung sein; Homopolyethylenoxide sind 
15 besonders bevorzugte Ausgangsmaterialien fiir die 



Als Verkntipfer zwischen Polyester- und Polyalkylen- 



isocyanat umgesetzt, so da8 Polyalkylenoxide ent- 



Herstellung der Emulgatorharze lib) 



oxidteil komraen im Prinzip sSmtliche Diisocyanate 
in Betracht. 



20 



Besonders bevorzugt werden in der Regiel die tech- 
nisch leicht zugSnglichen Polyisocyanate , z.B. das 
2,4- und 2,6-Toluylendiisocyanat sowie beliebige 
Gemische dieser Isomeren ( "TDI" ) , 1 , 6-Hexamethylen- 
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diisocyanat, Perhydro-2 , 4 1 - und/oder -4,4'-diphenyl- 
methan-diisocyanat und 1-Isocyanato-3 , 3, 5-trimethyl- 
5 - i socy anatome thy Icy c lohexan . 

Menge und Art des Emulgatorharzes lib) werden am be- 
5 sten so ausgewahlt, daB der Gesamtgehalt an Polyalky- 
lenoxideinheiten im nichtf luchtigen Anteil der erfin- 
dungsgemclBen Polyester dispersion unterhalb 4 Gew.-% 
bezogen auf die Summe der Komponenten I, Ila und lib 
liegt* 

10 Nach einer bevorzugten Ausftthrungsform enthSlt das 
Emulgatorharz lib) im nicht-neutralisierten Zustand 
Carboxylgruppen entsprechend einer S&urezahl von 
weniger als 50 , vorzugsweise 15 bis 35. Das Emulga- 
torharz lib) kann bereits vor der Vereinigung mit 

15 der wSflrigen Phase III teilweise Oder ganz neutra- 
lisiert werden. Bevorzugte Neutralisationsmittel 
sind Alkalihydroxide , Ammoniak, prim&re, sekundare 
und terti&re Amine, wie z.B. Ethylamin, Di- und Tri- 
ethylamin, Mono-, Di- und -Triethanolamin, Dimethyl- 

20 ethanolamin, Methyldiethanolamin, Dimethylaminome- 
thylpropanol. Die Neutralisation kann aber auch 
bei Zugabe in die wSBrige Phase erfolgen. 

Verfahren zur Herstellung der Emulgatorharze lib) 
sind bekannt; vgl. DE-OS 25 28 212, 25 56 621. 

25 zu besonders glatten Dispersionen fiihren Emulgator- 
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harze lib, die man dadurch herstellt, daB man einen 
Polyester mit Olgehalten. von 0 - 30 Gew.-% mit einer 
Saurezahl von <5 und einer Hydraxylzahl von 50 - "250 
als\ hydrophoben Teil herstellt, diesen mit den bereits 
erwahnten hydrophilen Isocyanatkomponenten bis zum 
vSlligen Umsatz der NCO-Gruppen abreagieren iaBt, an- 
schliefiend mit einem DicarbonsSureanhydrid auf Saure- 
zahlen von 15 - 35 aufsMuert und entweder durch direk- 
te Zugabe eines Amins" in die Harzschmelze oder durch 
Zugabe der Harzschmelze in die Amin und gegebenen- 
f alls Komponente Ila enthaltende Wasserphase neu- 
tralisiert. Im letztgenannten Verfahren fallt das : 
Emulgatorharz lib zusammen mit dem Emulgator Ila 
als wafirige Losung bzw. Dispersion , als sogenanntes 
15 Emulgatorkonzentrat , an. 

Die urethanmodifizierten Polyester I kSnnen in waBri- 
ger Phase dispergiert werden, indem man die Polyester 
\ I zusammen mit den Stoffen Ila) und lib) in der Schmel- 
ze bei 80 bis 120°C innig verriihrt und anschlieBend 
dieser Schmelze die waBrige Phase III zusetzt* Dieser 
Prozefl kann in der Regel in einem iiblichen Reaktor 
zur Herstellung yon Poly es tern vorgenommen werden. 
Schnellaufende Mischaggregate oder Riihrwerke sind da- 
bei meist nicht erf orderlich. SelbstverstMndlich kann 
25 die Schmelzdispergierung auch durch Zugabe der organi- 
schen Harzphase I und II in die wSBrige Phase III er- 
folgen. 
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Als vom Arbeitsablauf her besonders gunstig hat sich 
ein Verfahren erwiesen, bei dem in der wSBrigen Pha- 
se III die Stoffe Ila) und lib) in einem Rtlhrkessel 
vorgelegt und anschlieflend die Polyesterschmelze I 
5 unter Riihren zudosiert wird. lib) wird dabei gegebe- 
nenfalls im neutral is iert en Zustand vorgelegt. 

Nach Vereinigung aller zur Dispersionsbildung erfor- 
derlichen Komponenten I, Ila, lib und III wird die 
Dispersion in der Regel fur 15 Minuten bis 5 Stunden 
10 bei 50 - 95 °C nachgeriihrt. 

Die Komponente III enthalt 30 bis 150 % der fur eine 
vollkommene Neutralisation der Carboxylgruppen der 
Komponenten I und lib) ausreichenden Alkali-, Ammoniak 
Oder Aminmenge. Geeignete Neutralisationsmittel wur- 
15 den bereits im Zusainmenhang mit der Komponente lib 

genannt. Bevorzugt sind Dimethylethanolamin und Tri- 
ethylamin. 

ZweckmSBigerweise wird bei der Emulgierung in der 
Schmelze das Neutralisationsmittel mit einem Teil 
20 des WaBsers in die Schmelze eingeruhrt und nach dem 
Homogenisieren der Rest des Wassers zur Einstellung 
der Dispersion auf den gewttnschten Pestkorpergehalt, 
ttblicherweise zwischen 30 und 50 Gew.-%/ zugefttgt. 

Die ViskositMt der entstehenden Dispersion ist be- 
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quem durch die Menge des zugegebenen Neutralisations- 
mittels beeinfluBbar. Hat z.B. der Polyester I eine 
Saurezahl <J8j so fuhren Neutralisationsgrade \ton 
ca, 90 % bei ca. 40 Gew.-% FestkSrper bereits zu 
5 hochviskosen Dispersionen. Geringere Neutralisations- 
grade konnen unter diesen Umstanden angezeigt erschei- 
nen, da sie bei gleichem Festkorper gute FlieBfShig- 
keit der Dispersionen gewahrleisten. Bei niedrigeren 
SSurezahlen des Polyesters ist die geschilderte Vis- 
10 kositatsabhangigkeit weniger stark ausgeprSgt. Es 
ist naturlich m6glich r den angestrebten Neutrali- 
sationsgrad bzw. damit die gewiirischte Viskositat in 
mehreren Stufen einzustellen. 

Die erfihdungsgemaBen Dispersionen konnen bei der 
15 Herstellung oder danach mit anderen Polymeren, z.B. 
Alkydharzen, Polyacrylaten, Polyurethanen sowie 
Hartharzen, z.B. Kolophonium oder Xylol/Formalde- 
hyd-Kondensaten f also unmodif izierten und modifi- 
zierten Polymeren, ~wie sie bei H. Kittel, Lehrbuch 
20 der Lacke und Beschichtungen, Bd. I, Teil 1 , Verlag 
W. A. Coloinb, Stuttgart-Berlin 1971, S. 122 bis 445 
beschrieben sind, kombiniert werden. 

Die erfindungsgemaBen Systeme eignen sich besonders 
gut zur Herstellung von Lacken, insbesondere Ein- 
25 brennlacken, wobei sich als 51e insbesondere Ri- 
cinusol und Sojaol und die entsprechenden, gege- 
benenfalls dehydratisierten, Fettsauren bewahrt 
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haben. Den erfindungsgema8en Dispersionen kann man 
wasserverdiinnbare, vernetzende Aminoplastharze , z.B. 
Melaminharze, in Mengen von 10 bis 50, vorzugsweise 
TO bis 30, Gew.-%, bezogen auf das Gemisch von Poly- 
ester I und Melaminharz , zusetzen. Diese Gemische 
kannen direkt nach Einstellung der notwendigen Vis- 
kositat und gegebenenfaiis nach Zusatz von Kataly= 
satoren und Hilfsstoffen zu Uberzligen verarbeitet 
und thermisch ausgehartet werden. 

Die erf indungsgemaBen Dispersionen k3nnen gegebe- 
nenfaiis auch fur andere Einsatzgebiete als den Ein- 
brennlacksektor verwendet werden, z.B. bei der Her- 
stellung nichtf lachiger Gebilde wie Formkorper, 
Gele und dergleichen. 

Man kann den Dispersionen geringe Menge iiblicher 
Hilfs- und Zusatzstoffe zusetzen, z.B; Schutzkollo- 
ide, Antischaummittel, Antiabsetzroittel , Frostschutz- 
mittel, sowie viskositatsbeeinflussende Zusatze, Ver- 
laufsmittel, Vernetzungskataly satoren? jedoch 1st 
hier in jedem Fall die Vertraglichkeit zu prufen. 

Mitunter ist es aus Grttnden besserer Verarbeitbar- 
keit und Pigment auf nahme giinstig, die Dispersion bei 
der Lackherstellung auf bestimmte pH-Werte, z.B. 
7,5 bis 8,5; zu bringen. Meist verwendet man dazu die 
bereits zur Neutralisation benutzten Neutralisations- 
mittel. Geringe Zusatze wassermischbarer LBsungsmit- 
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tel, wie Ethanol oder Butylglykol, kSnnen ebenfalls 
zugefiigt werden, jedochist das meistens nicht er-* 
forderlich. Die mit den erf indungsgemSBen Dispersio- 
nen hergestellten Lacke las sen sich nach Ublicher 
Applikationstechnik , z.B. durch Tauchen, Spritzen, 
Giefien auf die zu lackierenden Materialien auf tra- 
gen. Die dazu. notwendige Viskositat stellt man in 
der Regel durch Zugabe von Wasser ein. 

Die aufgetragenen Lackf ilme konnen bei Raumtemperatur 
und bei hoherer Temper atur , . z.B. zwischen 60 und 360 °C, 
ausgehartet werden. Der hohe Temper aturbereichwird 
dabei vorzugsweise f ttr olarme und Blfreie Polyester I 
benutzt. 

Die fplgenden Beispiele erlautern die Erfindung; die 
angegebenen Telle sindGewichts telle, Prozentangaben . 
bedeuten Gewichtsprozente. 

Der Begriff Vorkondensate deckt sich mit dem der Be- 
schreibung. Die Komponentel wird als Harz 
bezeichnet. 

Emulgator Ila) 

Auf Nonylphenol gepfrbpftes Ethylenoxid (Molverhait- 
nis 1:20) mit folgenden Eigenschaf ten : 

Trtibungspunkt (1 *ig in Wasser) : ca. 100°C 
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OberflMchenspannung 
Netzwirkung (DIN 53 
Fp. : 

HLB-Wert: 



(0,1 g/1 Wasser) : 
901): 



44,0 dyn/cm 

ca. 60 sec. bei 60°C 

ca. 30°C 

16 



5 Emulgator lib) 



In einer 2 1 Rtihrbecher-Apparatur , die mit Innenther- 
mometer, Riihrer, Tropf trichter und Gaseinleitungsrohr 
versehen 1st, werden 400 g eines auf n-Butanol gestar- 
teten Polyethylenoxidalkohols des Molekulargewichts 
10 2000 30 Minuten bei 120°C unter Anlegen eines Vakuums 
(15 Torr) entwSssert. In die auf 100°C abgekilhlte 
Schmelze werden zunSchst 2 ml Benzoylchlorid einge- 
rtthrt; danach fttgt man 33,6 g Hexamethylendiisocyanat 
in einem Gufl zu. 



Nach 60 Minuten Reaktionszeit wird der Isocyanat-Ge- 
halt der Mischung bestimmt. Die NCO-Zahl der Mischung 
betrSgt danach 1,8 bis 1,9 % NCO (ber.: 1,94 %) . 

Nach AbkUhlen der Schmelze erhait man* die ftir weite- 
re Umsetzungen geeignete hydrophile Isocyanatkompo- 
nente als wachsartig kristalline Substanz. 

134 g Trimethylolpropan und 130,7 g Tetrahydrophthal- 
saureanhydrid werden bei 220°C unter Stickstoff atmos- 
phSre bis zur SSurezahl 4 verestert. Die Viskositat 
der erhaltenen Vorstuf e entsprach einer Auslauf zeit 
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(gemessen als 60 %ige LSsung in Dimethylf ormamid 
nach DIN 53 211, DIN-Becher 4) von 170 Sekunden. 

500 g dieser Vorstufe werden im Vakuuro entwassert 
und anschlieBend mit 88,2 g der hydrophilen Iso- . 
5 cyanatkomponente bei 1.00 bis 105°C miteinander um- 
gesetzt, bis keine freien Isocyanatgruppen mehr 
nachweisbar sind. 

580 g dieses Produktes werden mit 39 g Tetrahydro- 
phthalsaureanhydrid bei 120°C zueinem Polyhalb- 
10 ester mit einer Saurezahl von ca. 27 umgesetzt. 

Zu 610 g dieser Stufe gibt man unter Ruhr en bei 

95 bis 100°C vorsichtig 26,1 g Dimethylethanolamin. 

Das Harz erstarrt beim Abkiihlen zu einer zMheiasti- . 
schen, schraelzbaren Masse, 

15 Vorkohdensat A 

1313,3 Teile eines Veresterungsproduktes aus Trime^ 
thylolpropan und einem FettsSuregemisch mit ca. 
50 % konjugierter FettsMuren im Molverhaltnis 
1:1, 1294,7 Teile Dimethylterephthalat, 2426,7 

20 Teile Neopentyglykol wurden in Gegenwart von 1,67 
Teilen Tetrabutyltitanat unter Methanolabtrennung 
urageestert. Nach Beendigung der Methanolfreisetzung 
wurden ca. 1140 Teile uberschussiges Neopentylgly- 
kol im Vakuum abdestilliert. Man erhielt ein Pro- 

25 dukt mit einer OH-Zahl von ca. 230. 
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Harz A 



728,4 Telle Vorkondensat A werden unter Stickstoff- 
atmosphare auf 110°C aufgeheizt und 151,2 Telle Hexa- 
methylendiisocyanat in 30 Minuten bel 110 - 114°c zu- 
getropft. Nach 1 1/2 Stunden Reaktionszeit bel 120°C 
betrug der Gehalt an freiem NCO ca. 0,1 %. 870 Teile 
dieses Produktes wurden mit 43,6 Teilen Maleinsaure- 
anhydrid bel 140°C bis zu einer Saurezahl. von ca. 26 
uragesetzt. 
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Beispiel 1 ' 

465 Telle Harz A, 20,0 Telle Emulgator lib) und 15,0 
Teile Emulgator Ha) werden 15 Minuten bei 120°C unter 
Stickstof fatmosphare gemischt, auf 80 °C gekiihlt und 
eine Mischung aus 19 , 2 Teilen Dimethylethanolamin und 
730,8 Teilen Wasser in 30 Minuten zugetropft, wobei 
die Temperatur auf 50°C fSllt. Man rtihrt noch 30 Mi- 
nuten bei 50°C nach und erhalt eine Dispersion mit . 
ca. 40 % FestkSrper. 

100 Teile dieser Dispersion wurden mit 35 Teilen 
Melaminharz, 6,3 Teilen 10 %igem Dimethylethanol- 
amin, 40 Teilen Wasser und 210 Teilen Ti0 2 -Figment 
in einer Perlmiihle gemahlen und anschlieBend mit 
425 Teilen Dispersion, 78 . Teilen Melaminharz und 
70 Teilen Wasser aufgelackt. Nach einem Tag Reife- 
zeit wurde auf Glaspiatte bzw. Blech gespritzt und 
nach dem Abluften 30 Minuten bei 140°C eingebrannt. 
Man erhalt einen hochglSnzenden Oberzug mit folgen- - 
den Eigenschaften: ._ 

Schichtdicke: # . ca#35 / u 

Glanz Gardner 60°: 94 
20°: SO 
Bleistiftharte: 4H 
PendelhSrte: 150 sec 

Knickprobe: gut 
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LSsungsmittelschSdigung 
Toluol: 

Ethylenglykolacetat : 
Aceton : 

Wasserfestigkeit bei 
Raumtemper atur : 



(Wattebausch, 1 Min.) 



keine 
keine 
keine 



21 Tage ohne Einflufl 



Harz B 



1) 1759 Telle FettsMuregemisch mit 50 Teilen kon- 
jugierter FettsSuren und 855 Telle Trimethy- 
lolpropan werden bis zu einer SMurezahl von 
ca. 2 in einer Stickstoff atmosphere bei 230°C 



Esters mit 1553 Teilen IsophthalsMure und 1460 
Telle Neopentylglykol zum Oligoester B1 (SZ 4) 
umgesetzt. 



werden mit 675 Teilen Trimethylolpropan, 1660 Tei- 
len IsophthalsSure und 1560 Teilen Neopentylglykol 
in gleicher Weise zum Oligoester B2 (SZ 4) ver- 
estert. 

Beispiel 2 

109,6 Telle Harz B1 und 107,0 Telle Harz B2 werden bei 
110°C unter Stickstof fatmosphftre vorgelegt und unter 
Rtihren ein Gemisch aus 25,2 Teilen Hexamethylendiiso- 
cyanat-1,6 und 33,3 Teilen 1-Isocyanato-3,35-trime- 
thyl-5-isocyanatomethylcyclohexan zugetropft. Nach 



vorverestert und anschlieBend 1848 Telle dieses 



2) 
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einer Nachreaktionszeit bei 120°C gibt man 22,8 Telle 
Tetrahydrophthalsaureanhydrid zu und setzt bei i40°C . 
zu einem urethanmodif izierten Ester mit einer Saurezahl 
von 28 urn. 

5 267 Teile dieses Produktes, 24 Telle Emulgator lib 

und 9 Teile Emulgator Ila werden bei 120°C vermischt, 
auf 90 °C gekiihlt und bei 90 - 65 °C ein Gemisch aus 
11 r 9 Teilen Dimethylethanolamin und 438,1 Teilen Was- 
ser unter Riihren zucfegeben. Man erhalt eine sehr fein- 
10 teilige lagers tabile Dispersion mit einem Festkorper 
von ca. 40 %. 

Die Dispersion wurde mit Cq-Siccativ versetzt (0,03 % 
Co-Metall, bezogen auf Festkorper), auf eine Glasplat- 
te auf gezogen und an der Luf t bei Raumtemperatur trock- 
15 nen lassen. Man erhielt nach 90 Minuten Trockenzeit 
einen trockenen, klaren, festen, wideirstandsf ahigen 
Lackfilm. 

Vorkondensat C 

23,6 Teile Hexandiol-1 f 6 : , 62,4 Teile Neopentylglykol, 
20 - 11,4 Teile Propandiol-1 ,2, 6,7 Teile Trimethylolpro- 
pan, 51,8 Teile PhthalsEureanhydrid, 33,2 Teile Iso- 
phthalsaure und 29,2 Teile Adipinsaure werden unter 
Stickstoffatmosphare unter Wasserabspaltung bei einer 
Maximaltemperatur von 220 °C bis zu einer SSurezahl 
25 von ca. 3 verestert. 
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Harz C 



Zu 197,6 Teilen. Vorkondensat C gibt man bei 110 - 120°C 
unter Rtihren vorsichtig 31 , 9 Telle Hexamethylendiiso- 
cyanat zu und setzt so lange bei 120°C um, bis kein 
5 freies NCO mehr nachweisbar ist. Das Produkt wird an- 
schlieBend mit 16,3 Teilen TetrahydrophthalsMureanhy- 
drid bei 140°C zum Polyhalbester aufgesauert. Das End- 
produkt hat eine SSurezahl von 27,6 - 28. 

Beispiel 3 

10 267 Telle Harz C, 24 Teile Emulgator lib, 9 Telle 
Emulgator Ha werden bei 120°C verschmolzen, auf 
90 °C gebracht und ein Gemisch von 11,7 Teilen Dime- 
thylethanolamin und 438,3 Teile Wasser zugetropft. 
Man riihrt fttr 30 Minuten bei 60 °C und ktthlt langsam 

15 ab. Die entstandene Dispersion ist homogen und fein- 
teilig und hat ca. 40 % Festgehalt. 

50 Teile dieser Dispersion, 17,5 Teile Melaminharz , 
3,1 Teile Dimethylethanolamin, 20 Teile Wasser und 
105 Teile Ti0 2 -Pigment werden auf einer PerlmUhle 
20 angerieben. Das Mahlgut wird mit 212,5 Teilen Dis- 
persion aus Beispiel 3 und 39 Teilen Melaminharz aufge- 
lackt und mit Wasser auf SpritzviskositSt verdiinnt. 
Nach einer Reifezeit wird auf ein Priifblech aufge- 
spritzt und nach dem Abliiften 30 Minuten bei 120°C 
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eingebrannt. Han erhalt einen hochglanzenden, ela- 
stischen Oberzug mit folgenden Eigenschaften: 



Schichtdickes 35 - 40^u 

Glanz Gardner 60°: 95 

20°: 86 

Gitterschnitt: 1 

Dornbiegeversuch ASTM-D-522-60: 32 S 

Erichsen-Dehnung (DIN 53 156) : 10 

Schlagelastizitat ASTM-p-2794 direkt: 82 

-indirekt: 82 
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